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(54) Title: PROCESS FOR PRODUCING CELLULOSE FIBRES 

(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG CELLULOSISCHER FASERN ^ 
(57) Abstract * 

The invention relates to a process for producing cellulose fibres comprising the steps (A) dissolving a cellulose-containing material in 
an aqueous tertiary amine oxide to obtain a spinnable cellulose solution; (B) spinning the cellulose solution and taking it through an ^ aqueous 
precipitation bath giving water^ontaining swollen filaments; (C) crushing the water-containing swollen filaments at different pom* so that 
mere are at least two cmshed points per millimetre of filament length, and (D) drying the crushed filaments to obtain cellulose fibres m 
which the filaments are crushed under sufficient pressure so that the crushed points also remain on the dried fibre and are visible as colour 
changes when observed under linearly polarised light. 

(57) Zusammenfassung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Hcrstellung cellulosischer Fasern, welches Verfahren folgende Schritte aufweist. (A) AuflOsen 
eihes cellulosehahigen Materials in eincm waBrigen, teniaren Aminoxid, urn eine spinnbare Cclluloselosung zu erhalten; (B) Verspinncn 
der CelluloselOsung und FUhren durch ein waBriges Fallbad. wobei wasserhaltige, gequollene Filamente erhalten werden; (C) Quetscnen 
der wasserhaltigen. gequollenen Filamente an verschiedensten Stellen. so da6 pro Millimeter Filamentlange durchschmttlich mmdestens 
zw C i Quctschstellen vorhanden sind, und (D) Trocknen der gequetschten Filamente zu cellulosischen Fasern. wobei das Quetschen umer 
einem Druck erfolgt. der ausreicht, dafi die am Filament erzeugten Quetschstellen auch an der getrockneten Faser erhalten bleiben una Dei 
Berrachrung untcr linear polarisiertem Licht als Farbanderungen sichtbar sind. 
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Verfahren zur Herstellung cellulosischer Fasern 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
cellulosischer Fasern nach dem Aminoxidverf ahren , sowie 
cellulosische Fasern, insbesondere cellulosische Stapelf asern . 

Seit einigen Jahrzehnten wird nach Verfahren zur Herstellung 
cellulosischer Formkorper gesucht, welche das heute in groflem 
Maflstab angewendete Viskoseverf ahren ersetzen sollen. Als eine 
nicht zuletzt wegen einer besseren Umweltvertraglichkeit 
inter essante Alternative hat sich dabei herauskristallis-iert , 
Cellulose ohne Derivatisierung in einem organischen 
Losungsmittel aufzulosen und aus dieser Losung Formkorper, 
z.B. Fasern, Folien und Membranen, zu extrudieren. Solcherart . 
extrudierte Fasern erhielten von der BISFA (The International 
Bureau for the Standardization of man made fibers) den 
Gattungsnamen Lyocell . Unter einem organischen Losungsmittel 
wird von der BISFA ein Gemisch aus einer organischen 
Chemikalie und Wasser verstanden. 

Es hat sich herausgestellt , da£ sich als organisches 
Losungsmittel insbesondere ein Gemisch aus einem te^tiaren 
Aminoxid und Wasser sehr gut zur Herstellung von 
cellulosischen Formkorpern eignet. Als Aminoxid wird dabei in 
erster Linie N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO) verwendet . Andere 
Aminoxide sind z.B. in der EP-A - 0 553 070 beschrieben. Ein 
Verfahren zur Herstellung formbarer Celluloselosungen ist z.B. 
aus der EP-A - 0 356 419 bekannt . Die Herstellung 
cellulosischer Formkorper unter Anwendung tertiarer Aminoxide 
wird allgemein als Aminoxidverf ahren bezeichnet. 

In der US-A - 4,246,221 ist ein Aminoxidverf ahren zur 
Herstellung von Celluloselosungen beschrieben, die in einem 
Formwerkzeug, z.B einer Spinnduse, zu Filamenten versponnen 
und anschlieflend durch ein Fallbad gefiihrt werden, in welchem 
die Cellulose gefallt wird und wasserhal tige , gequollene 
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Filamente erhalten werden. Diese Filamente- konnen auf 
herkommliche Weise, also durch Waschen und Nachbehandeln , zu 
cellulosischen Fasern und Stapelfasern verarbeitet werden. 

Es ist bekannt, daJ3 die aus Aminoxidlosungen nach dem 
Trocken/Nafl-Spinnverfahren hergestellten Cellulosef asern im 
Gegensatz zu natiirlichen, gekrauselten cellulosef asern, wie 
Baumwolle, einen ungelappten, runden Querschnitt aufweisen. 
Der runde Querschnitt und die relativ glatte Oberflache konnen 
bei der Weiterverarbeitung zu Garnen und Flaehengebilden zu 
Problemen fiihren, wie z.B. in der EP-A - 0 574 870 beschrieben 
wird. Diese Probleme sind gemafl dieser Patentverof f entlichung 
eine mangelhafte Faserhaftung bei der Verspinnung der 
Spinnfaser zu Garnen, ein unzureichender FadenschluB bei den 
Filamentgarnen und eine zu geringe Schiebef estigkeit der 
Flachengebilde aus diesen Faser- und Filamentgarnen. Zur 
Losung dieser Probleme wird in dieser Patentverof f entlichung 
vorgeschlagen, die Aminoxidlosung durch Spinnlocher zu 
extrudieren, deren Querschnitt nicht rund, sondern profiliert, 
beispielsweise Y-formig, ist. Auf diese Weise wird den 
Lyocell-Fasern ein Y-formiger Querschnitt verliehen. 

In Chemical Fibers International (CFI), Band 45, Februar 1995, 
Seiten 27 und 30 ist das mikroskopische Bild von vier 
cellulosischen Fasern gezeigt, die alle nach dem 
Aminoxidverfahren hergestellt wurden . Bemerkenswert ist, daJ3 
diese Fasern trotz der Tatsache, daJ3 sie alle nach dem 
Aminoxidverfahren hergestellt wurden, nicht identisch sind . 
Die Unterschiede zwischen den vier Fasern sind sogar unter dem 
Mikroskop erkennbar^ In der genannten Literatur ist nicht 
angegeben, auf welche Weise der Fachmann die verschiedenen 
cellulosischen Fasern herstellen kann, m.a.W. wird dem 
Fachmann nicht mitgeteilt, auf welche Weise er den einzelnen 
Fasern ihr verschiedenes Aussehen verleihen kann. 
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In Textilia Europe 6/94, Seiten 6ff ist ebenfalls eine 
cellulosische Faser beschrieben, die nach dem 

Aminoxidverfahren hergestellt wurde, wobei dem Fachmann erneut 
keine Einzelheiten iiber die Herstellung mitgeteilt werden. 
Unter anderem ist dieser Literatur zu entnehmen, da/3 die 
cellulosische Faser, deren Herstellung nicht angegeben wird, 
eine permanente Krauselung aufweist, wobei jedoch nicht naher 
darauf eingegangen wird, was darunter zu verstehen ist und auf 
welche Weise der Faser die Krauselung verliehen werden kann. 

Fasern, die eine Krauselung aufweisen, sind aus verschiedenen 
Griinden fur die Verarbeitung von Fasern, insbesondere 
Stapelfasern, vorteilhaft. So gelingt beispielsweise das 
Kardieren der Fasern besser, da hierfiir eine gewisse Haftung 
der Fasern aneinander notwendig ist, damit ein Kardenband 
uberhaupt hergestellt werden kann.. Eine gekrauselte Faser hat 
eine hdhere Bandhaftung als eine nicht gekrauselte Faser, 
wodurch die Kardiergeschwindigkeit erhoht werden kann. 

Im Stand der Technik sind sogenannte Crimp verfahren bekannt, 
mit welch'en Fasern eine Krauselung aufgebracht werden kann. 
Die auf diese Weise aufgebrachte Krauselung geht jedoch meist 
schon nach der Kardierung, spatestens jedoch nach dem 
Garnspinnen, wieder verloren und findet sich im textilen 
Gewebe nicht mehr. Eine Krauselung wiirde dem textilen Gewebe 
einen voluminosen, weichen Griff verleihen. 

Aus der WO 94/28220 und der WO 94/27903 ist ein Verfahren 
bekannt, mit welchem Lyocell-Fasern auf mechanische Weise eine 
Krauselung verliehen werden kann. GemaB diesem Verfahren 
werden die frisch hergestellten Filamente in Tauform zunachst 
durch eine Reihe von Waschbader gefuhrt, um das Losungsmittel 
zu entfernen. Dann wird das Tau bei etwa 165'c getrocknet und 
in getrocknetem Zustand in eine rohrartige Vorrichtung 
gestopft, in welcher das Filamenttau zerknittert und auf diese 
Weise eine Art Krauselung erzeugt wird. Zusatzlich wird die 
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gekrauselte Faser mit heiflem, trockenem Dampf behandelt und 
danach zur Stapelfasern geschnitten. Diese Fasern haben den 
Nachteil, dafl sie nur aufwendig hergestellt werden kdnnen, da 
fur die Krauselung eine eigene Vorrichtung erforderlich ist, 
und dafl die Krauselung durch ein Zerknittern der Fasern 
hervorgeruf en wird. Auflerdem hat sich gezeigt, dafl die nach 
diesem vorbekannten Verfahren auf mechanische Weise 
aufgebrachte Krauselung nach einigen weiteren 
Nachbearbeitungsschritten fur die Faser wieder verlorengeht . 

Die Erfindung stellt sich die Aufgabe, ein Verfahren zur 
Herstellung einer neuen Lyocell-Faser zur Verfugung zu 
stellen, welche leichter zu Garnen und Geweben 
weiterverarbeitet werden kann, als die herkommliche 
Lyocell-Faser. Die neue Faser soli nicht durch eine 
mechanische Krauselung gemafl der WO 94/28220 oder der WO 
94/27903 hergestellt werden. Die Faser soil auch nicht mit 
Spinndusen hergestellt werden, deren Spinnlocher eirie 
nicht-runde Querschnittsf orm aufweisen- Die erf indungsgemafl 
hergestellte Lyocell-Faser soli vielmehr mit herkommlichen. 
Spinndusen, deren Spinnlocher einen runden Querschnitt 
aufweisen, hergestellt werden- * 

Das erfindungsgemaBe Verfahren zur Herstellung einer der 
cellulosischen Faser weist die folgenden Schritte auf: 

(A) Auflosen eines cellulosehaltigen Materials in einem 
w'aflrigen, tertiaren Aminoxid, urn eine spinnbare 
Celluloselosung. zu erhalten; 

(B) Verspinnen der Celluloselosung und Fiihren ■ durch ein 
wafiriges Fallbad, wobei wasserhaltige , gequollene 
Filamente erhalten werden; 

(C) Quetschen der wasserhaltigen , gequollenen Filamente an 
verschiedensten Stellen, sodafl pro Millimeter 
Filamentlange durchschnittlich mindestens zwei 
Quetschstellen vorhanden sind, und 
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(D) Trocknen der gequetschten Filamente zu cellulosischen 
Fasern, 

wobei cias Quetschen mit einer Kraft erfolgt, die ausreicht, 
dafl die am Filament erzeugten Quetschstellen auch an der 
getrockneten Faser erhalten bleiben und bei Betrachtung unter 
linear polarisiertem Licht als Farbanderungen sichtbar sind. 

Unter dem Ausdruck "Quetschstellen" sind fur die Zwecke der 
vorliegenden Beschreibung und Patentanspriiche auch Knicke, 
Verdrillungen und andere Anderungen der Querschnittsf orm der 
Filamente und Fasern zu verstehen. 

Die Erfindung beruht auf der Erkenntnis, daB ein nach dem 
Aminoxidverfahren hergestelltes Filament in gequollenem 
Zustand durch Quetschen in seiner Querschnittsf orm verandert 
werden kann, und daB diese Quetschung nach dem Trocknen 
erhalten bleibt, wenn mit einer ausreichend groBen Kraft 
gequetscht wird. Auf diese Weise konnen cellulosische Fasern 
hergestellt werden, deren Querschnittsf orm an den 
Quetschstellen nicht kreisrund sondern beispielsweise oval 
verformt ist. Die Quetschstellen sind unter dem Mikroskop auch 
als Einbuchtungen , Verbreiterungen oder Knicke erk^nnbar . 

Die GroBe der Kraft, die beim Quetschen anzuwenden ist, hangt 
naturgemafl von mehreren Faktoren ab, wie z.B. vom Fasertiter, 
vom Quellungsgrad und vom AusmaB der gewiinschten 
Querschnittsveranderungen. Die Erfinder der vorliegenden 
Erfindung haben f estgestellt , daB die zur Erreichung der 
gewiinschten Querschnittsveranderung erf orderliche Kraft durch 
Vorversuche auf einfache Weise bestimmt werden kann. 

Das Quetschen der Faser kann erzielt werden, indem die 
geqollenen Filamente durch ein entsprechendes Formwerkzeug, 
beispielsweise eine Plattenpresse, gefiihrt werden, wobei die 
Oberflache der Plattenpresse durch Erhohungen und Vertiefungen 
strukturiert ist, urn die gequollenen Filamente in 
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Langsrichtung einem verschieden hohen Druck auszusetzen und 
auf diese Weise die Filamente unterschiedlich stark zu 
verformen . 

Die gequollenen Filamente konnen auch gequetscht werden, indem 
die Filamente iiber eine Walze gefuhrt werden und mit einer 
Gegenwalze, deren Oberflache entsprechend strukturiert ist, 
die Kraft zum Quetschen auf die Filamente ausgeubt wird. 

Es ist ferner moglich, die gequollenen Filamente zu einem Tau, 
welches aus tausenden Filameriten besteht, zusammenzuf assen , in 
Langsrichtung zu verdrehen und in dies em Zustand durch ein 
Walzenpaar zu ftihren, welches die Kraft zum Quetschen ausubt. 

Das Quetschen wird vorzugsweise so vorgenommen, daB pro 
Millimeter Filamentlange mindestens drei, insbesondere 
mindestens sechs Quetschstellen vorhanden sind. 

Es hat sich gezeigt, daJ3 die erf indungsgemaB hergestellten 
Fasern leichter kardiert werden konnen, da die Quetschstellen 
den Fasern offenbar eine gewisse Haftung aneinander verleihen, 
sodaB ein Kardenband leichter hergestellt werden k^nn. Die 
erf indungsgemaB hergestellten Fasern haben eine hohere 
Bandhaftung als eine herkommliche Lyocell-Faser mit. 
durchgehend rundem Querschnitt. Dies ermoglicht, daB die 
Kardiergeschwindigkeit erhoht werden kann, 

Eine bevorzugte Ausf iihrungsf orm des erf indungsgemaBen 
Verfahrens ist dadurch gekennzeichnet , daB die oben im Schritt 
(B) erhaltenen, wasserhaltigen f gequollenen Filamente vor dem 
Verpressen geschnitten werden. 

Eine weitere bevorzugte Ausf iihrungsf orm des erf indungsgemaBen 
Verfahrens ist dadurch gekennzeichnet, daB aus den 
geschnittenen, wasserhaltigen, gequollenen Filamente vor dem 
Quetschen ein Vlies gebildet wird, in welchem die 
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geschnittenen Filamente statistisch orientiert sind, und dafi 
das Vlies verpreBt wird. Es hat sich gezeigt, daB in diesem 
Fall die Verpressungsf lache nicht strukturiert zu sein 
braucht, da der zur Aufpragung einer unregelmafiigen Oberf lache 
notwendige, unterschiedlich hohe Druck dadurch zustande koirimt, 
dafl die Fasern infolge ihrer statistischen Orientierung 
ubereinander liegen, wodurch beim Verpressen an denjenigen 
Stellen, wo die Fasern ubereinander liegen, naturgemaB ein 
hdherer Druck ausgeiibt wird, als an anderen Stellen. Dies 
fiihrt zu einer unterschiedlichen Querschnittsverf ormung . 

Das verpressen kann bei dieser Ausf uhrungsform des 
erfindungsgemaBen Verfahrens im Rahmen des aus dem 
Viskoseverfahren bekannten, ublichen Abpressens von 
Waschwasser aus einem Stapelf aservlies vorgenommen werden. 
Dieses Entwassern wird ublicherweise mit einem oder mehreren 
Walzenpaaren vorgenommen , durch welche das Stapelf aservlies 
auf einem Siebband gefiihrt wird. Entscheidend ist jedoch, daB 
mit dem(n) Walzenpaar (en) ein geniigend hoher Druck auf das 
Vlies ausgeiibt wird, der nicht nur den Wassergehalt 
verringert, sondern auch die Querschnittsf orm der 
geschnittenen, gequollenen Filamente ausreichend v^randert. 

Die Erfindung betrifft auch eine cellulosische Faser, 
insbesondere eine cellulosische Stapelf aser, die nach dem 
erfindungsgemaBen Verfahren hergestellt werden kann. Die 
erfindungsgemaBe Faser zeichnet sich dadurch aus, daB die 
hervorgerufene Querschnittsveranderung der Faser erhalten 
bleibt, d.h. nach dem Kardieren oder nach der Garnherstellung 
nicht verschwindet. Dies erleichtert die Weiterverarbeitung 
der erfindungsgemaBen Lyocell-Faser . 

Es hat sich ferner iiberraschenderweise gezeigt, daB die 
Faserfestigkeit und die Faserdehnung der nach dem 
Aminoxidverfahren hergestellten Fasern durch die 
Querschnittsveranderung nicht beeintrachtigt werden. 
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Die Erfindung umfafit ferner Game, Gewebe, Npn Wovens, 
Gestricke und Gewirke, die dadurch gekennzeichnet sind, dafi 
sie die erf indungsgemafien Fasern enthalten. 

Mit dem folgenden Beispiel wird die Erfindung noch naher 
erlautert. 

Beispiel. 1 

Es wurde zunachst eine spinnbare Losung von Cellulose in 
wasserhaltigem NMMO hergestellt, wobei das in der EP-A - 0 356 
419 beschriebene Verfahren angewendet wurde. 

Diese spinnbare Losung wurde gemaB dem in der WO 93/19230 
beschriebenen Verfahren zu Filamenten gesponnen, wobei eine 
Duse mit kreisrunden- Spinnlochern verwendet wurde. Die 
Filamente wurden nach Verzug in einem Luftspalt in ein 
waflriges Fallbad gefiihrt, in welchem die Cellulose 
koagulierte. Die erhaltenen wasserhaltigen Filamente, die in 
gequollenem Zustand vorlagen und hydroplastisch waren, wurden 
zu Stapellangen von 4 cm geschnitten. 

Die geschnittenen Filamente wurden in einem ttischer in Wasser 
aufgeschlammt, und die im Wasser aufgewirbelten , geschnittenen 
Filamente wurden. auf ein Siebband aufgebracht, auf welchem 
sich ein Vlies aus geschnittenen Fasern bildete, wobei die 
Fasern nach alien Richtungen orientiert waren. 

Das siebband wurde durch ein Walzenpaar gefiihrt, wobei ein 
Druck von etwa 10 6 Pa wahrend einer Zeit von etwa 0,1 Sekunden 
auf das Vlies ausgeubt wurde. Anschliefiend wurde das Vlies 
gewaschen und noch durch ein weiteres Walzenpaar gefiihrt, mit 
welchem neuerlich ein Druck von etwa 10 6 auf das Vlies 
ausgeubt wurde. Danach wurden die erhaltenen Stapelfasern 
getrocknet. 
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Eine Untersuchung der erf indungsgemafien Fasern unter dem 
Polarisationsmikroskop ( Vergrofierung : 400fach) zeigte, daB pro 
Millimeter Faserlange im Durchschnitt 7 Quetschstellen 
vorhanden waren, an denen eine Farbanderung des polarisierteh 
Lichtes erkennbar war. An den Quetschstellen besaflen die 
Fasern einen Querschnitt, der nicht kreisrund, sondern mehr 
Oder weniger unregelmaflig verformt ist. Die Farbanderung des 
durchstrahlten Lichtes ist auf die unterschiedliche Dicke der 
Fasern an den jeweiligen Quetschstellen zuriickzuf uhren . 

Aus den erhaltenen Fasern wurden Game hergestellt und die 
Haftlangen der Bander gemaJ3 DIN 53834, Teil 1, gemessen. Die 
erfindungsgemai3 hergestellten Fasern zeigten im Vergleich eine 
groflere Haftlange als nicht erf indungsgemafi hergestellte 
Fasern mit im wesentlichen kreisrundem Querschnitt. 
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l. verfahren zur Herstellung cellulosischer Fasern, welches 
Verfahren folgende Schritte aufweist: 

(A) Auflosen eines cellulosehaltigen Materials in einem 
waBrigen, tertiaren Aminoxid, um eine spinnbare 
Celluloselosung zu erhalten; 

(B) Verspinnen der Celluloselosung und Ftihren durch ein 
waBriges Fallbad, wobei wasserhaltige, gequollene 
Filamente erhalten werden; 

(C) Quetschen der wasserhfiltigen, gequollenen Filamente 
an verschiedensten Stellen, sodaB pro Millimeter 
Filamentlange durchschnittlich mindestens zwei 
Quetschsteilen vorhanden sind, und 

(D) Trocknen der gequetschten Filamente zu 
cellulosischen Fasern, 

wobei das Quetschen unter einem Druck erfolgt, der 
ausreicht, dafi die am Filament erzeugten Quetschsteilen 
auch an der getrockneten Faser erhalten bleiben und bei 
Betrachtung unter linear polarisiertem Licht aj.s 
Farbanderungen sichtbar sind. 



2 . 



Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daB 
das Quetschen so durchgefuhrt wird, daB pro Millimeter 
Filamentlange durchschnittlich mindestens drei 
Quetschsteilen vorhanden sind. 



Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Quetschen so durchgefuhrt wird, daB pro Millimeter 
Filamentlange durchschnittlich mindestens sechs 
Quetschsteilen vorhanden sind. 
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Verfahren zur Herstellung cellulosischer Fasern nach 
einera der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dafi 
die im Schritt (B) erhaltenen, wasserhaltigen , 
gequollenen Filamente vor dem Quetschen geschnitten 
werden . 



verfahren zur Herstellung cellulosischer Fasern nach 
Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dafi aus den 
geschnittenen, wasserhaltigen, gequollenen Filamente vor 
dem Quetschen ein Vlies gebildet wird, in welchem die 
geschnittenen Filamente statistisch orientiert sind, und 
dafi das. Vlies verpreBt wird. 



cellulosische Faser, erhaltlich nach einem Verfahren 
gemaB einem der Anspruche 1 bis 3. 

Cellulosische Stapelfaser, erhaltlich nach einem der 
Anspruche 4 oder 5 . 

Garn, dadurch gekennzeichnet, daB es cellulosische Fasern 
nach einem der Anspruche 6 und 7 enthalt. 



Gewebe,. dadurch gekennzeichnet, dafi es cellulosische 
Fasern nach einera der Anspruche 6 und 7 enthalt. 



Non Wovens, Gestricke und Gewirke, dadurch 
gekennzeichnet, da/3 sie cellulosische Fasern. nach ei 
der Anspruche 6 und 7 enthalten. 
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